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PatentansprUche: 

1. Verfahren zur Herstellung von farbstarkcn, 
lasierenden und leicht verteilbaren Pigmentformen 
des Perylen-3,4,9,1 O-tetracarbonsaure-bis-p-pheneti- 
dids und des -bis-p-chloranilids durch Oberfiihren in 
die Leukoform und Oxidation der Leukoform in 
waBriger Suspension, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Oxidation der Leukoform in 
Gegenwart von oberflachenaktiven Mittein oder 
unter Einwirkung von Scherkraften in Gegenwart 
oder Abwesenheit von oberflachenaktiven Mittein 
erfolgt 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man 0,2 bis 20 Gewichtsprozent, 
bezogen auf die Leukoform, an oberflachenaktiven 
Mittein anwendet 

3. Verfahren nach den Anspruchen 1 und 2, 
dadurch gekennzeichnet, daB man als oberflachen- 
aktive Mittel nichtionische und/oder anionische 
anwendet 

4. Verfahren nach den Ansprfichen 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, daB man die Oxidation der Leuko- 
form mit Wasserstoffperoxid oder dessen Addukten 
durchfuhrt 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
von Perylen-3,4,9,1 O-tetracarbonsaure-bis-p-phenetidid 
und Perylen-3,4,9,1 O-tetracarbonsaure-bis-p-chloranilid 
in einer farbstarken, lasierenden und leicht verteilbaren 
Pigment-Form. 

Das Bis-p-phenetidid und Bis-p-chloranilid der 
Perylen-3»4,9,10-tetracarbons&ure kann nach verschie- 
denen Verfahren durch Kondensation von Perylen- 
3,4,9,1 0-tetracarbonsaure, im folgenden auch als Pery- 
lentetracarbonsaure bezeichnet, mit den entsprechen- 
den Anilinderivaten hergestellt werden: 

a) durch Umsetzen mit p-Chloranilin im OberschuB 
(BIOS 1493,3); 

b) durch Kondensation mit den entsprechenden 
Arylaminen in Gegenwart von Salzsaure (GB-PS 
8 35 459); 

c) durch Umsetzen mit p-Chloranilin in Wasser in 
Gegenwart von Pyridin (US-PS 33 40 264); 

d) durch Umsetzen mit p-Chloranilin entsprechend 
den Angaben in der DE-PS 3 86 057 ; 

e) durch Umsetzen mit entsprechenden Arylaminen 
in Wasser unter Druck (US-PS 25 43 747); 

f) durch Umsetzen mit p-Phenetidin in Abwesenheit 
von Verdfinnungsmitteln in einer sauerstoff-freien 
Atmosphere bei 150 bis 300°C(CH-PS 4 51 943); 

g) durch Umsetzen mit p-Phenetidin nach den Anga- 
ben in der DE-PS 11 13 773. 

Die nach den Verfahren a) bis 0 erhaltenen Produkte 
geben als KQpenfarbstoff rote bis bordorote Farbungen. 
Fur eine Verwendung als Pigmente fur Dmckfarben und 
Lacke oder zum Einfarben von Kunststoffen sind diese 
Verfahrenspodukte nicht geeignet, da sie nicht die 
Eigenschaften aufweisen, die von einem Pigment 
gefordert werden. 

FQr die Anwendung des Bis-p-phenetidids und des 
Bis-p-chloranilids der Perylentetracarbonsaure als Pig- 
ment ist ein hochreines Ausgangsprodukt erforderlich. 
Solche reinen Produkte konnen zwar nach den 
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Verfahren a) f b), c) und f) erhalten werden, jedoch 
weisen die nach diesen Verfahren erhaltenen Produkte 
noch keine brauchbaren clooristischen Eigenschaften 
auf. Diese Produkte werden deshalb auch als Rohpig- 
mente bezeichnet Durch geeignete MaBnahmen muB 
das Rohpigment in eine feine Verteilung gebracht 
werden. Solche MaBnahmen sind z. B. Umfallen aus 
Schwefelsaure, Mahlen mit oder ohne Mahlfilfsmittel, 
Quellen in Schwefelsaure und/oder Behandeln mit 
organischen Flflssigkeiten. 

Nach den Angaben in der DE-PS 11 13 773 soil das 
erhaltene Bis-p-phenetidid der Perylentetracarbonsaure 
direkt als Pigment fflr Durckfarben und Lacke geeignet 
sein. Bei der Nacharbeitung des Beispiels erhalt man 
jedoch ein sehr grobteiliges Produkt, das bei der 
Einarbeitung in Druckfarben nur trObe und farbschwa- 
che Farbungen liefert 

Aus der DE-OS 25 45 701 ist ein Verfahren bekannt, 
nach dem eine hochdeckende Pigmentform des 
Perylentetracarbonsaure-bis-p-phenetidids erhalten 
wird. 

In der DE-OS 2013 673, Beispiel 5, wird die 
Herstellung einer Pigmentform des Bis-p-chloranilids 
der Perylentetracarbonsaure (hergestellt nach der 
DE-PS 3 86 057) durch Mahlen in organischen Flussig- 
keiten beschrieben. Das so erhaltene Pigment soil 
blaustichig rote Farbungen im Lack geben. Angaben 
fiber die Lasur der Farbungen werden nicht gemacht 

In der DE-OS 21 21 999, Beispiel 5 wird eine weitcre 
Formierung durch Kneten des Bis-p-chloranilids der 
Perylentetracarbonsaure mit Ammoniumbicarbonat in 
Gegenwart von Toluol beschrieben. Die so erhaltene 
Pigmentform soil zum Farben von Polyvinylchlorid 
besonders geeignet sein. 

Lasierende Pigmentformen des Bis-p-chloranilids und 
des Bis-p-phenetidids der Perylentetracarbonsaure sind 
bisher nicht beschrieben worden. 

Im Vergleich zu der in der DE-OS 25 45 701 
beschriebenen stark streuenden Pigmentform des 
Bis-p-phenetidids der Perylentetracarbonsaure mit 
einer spezifischen Oberfache von 10 bis 35 m 2 /g (nach 
BET) besteht die Aufgabe der vorliegenden Erfindung 
darin, eine lasierende Form mit groBer spezifischer 
Oberflache herzustellen, die im WeiBverschnitt eine 
deutlich hohere Farbstarke bei gleichzeitig deutlich 
gelberer Farbnuance, verbesserte Reinheit und eine 
gute Dispergierbarkeit aufweist 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, ein 
Verfahren aufzufinden, nach welchem das Bis-p-phene- 
tidid und Bis-p-chloranilid der Perylentetracarbonsaure 
in Pigmentformen uberffihrt werden kann, die im 
Vollton eine hohe Lasur zeigen. Eine weitere Aufgabe 
war, daB das Verfahren aus einfachen und kostengilnsti- 
gen Synthese- und Fmish-Schritten bestehen sollte. 

Es wurde gefunden, daB man farbstarke, lasierende 
und leicht verteilbare Pigmentformen des Perylen- 
3,4A10-tetracarbonsaure-bis-p-phenetidids und des 
-bis-p-chloranilids durch Oberfiihren in die Leukoform 
und Oxidation der Leukoform erhalt, wenn man die 
Oxidation der Leukoform in Gegenwart von oberfla- 
chenaktiven Mittein oder unter Einwirkung von 
Scherkraften in Gegenwart oder Abwesenheit von 
oberflachenaktiven Mittein erfolgt 

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhalte- 
nen Rohpigmente sind in Druckfarben, Lacken und 
Kunststoffen leicht verteilbar. Die spezifische Oberfla- 
che der Pigmentformen liegt bei 40 bis 70m 2 /g 
(gemessen nach BET durch Stickstoff adsorption). 
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Die Verkupung der Bisimide erfolgt in waBrig-alkali- 
scher Suspension mit Dithionit in der Regel in der 20- 
bis 60fachen Gewichtsmenge Wasser, bezogen auf das 
Bisimid. Die Mengc an Alkalihydroxid, das vorzugswei- 
se in Form von Natronlauge angewendet wird, hangt 
von der Menge Dithionit ab. Die Alkalihydroxidmenge 
liegt im allgemeinen bei der Verwendung von 
Natriumhydroxid bei der 0,56- bis 2fachen Gewichts- 
menge, bezogen auf Natriumdithionit Die benotigte 
Menge an Dithionit, das vorzugsweise in Form des 
Natriumsalzes verwendet wird, iiegt - bezogen auf 
Bisimid — bei der 0,5- bis l,5fachcn Gewichtsmenge. 

Die Verkupung erfolgt bei Temperaturen zwischen 10 
und 80°C, insbesondere bei 20 bis 60° C. Die Reduktion 
ist nach 0,5 bis 2 Stunden beendet und die Leuko-Form 
ausgcfallen. Die Leuko-Verbindung kann abgetrennt 
(isoiiert) oder auch direkt in der beim Verkupen 
erhaltenen waQrigen Suspension weiterverarbeitet 
werden. . 

Die Isoiierung der Kupcn-Form der Bisimide bietet 
sich an, wenn eine zusatzliche Reinigung des Rohpig- 
ments, z. B. von anhaftenden Perylentetracarbonsaure- 
resten, erfolgen soil. Das Filtergut wird zweckmaBiger- 
weise mit blinder Kfipe von 20 bis 30°C gewaschen, bis 
der Ablauf nur noch schwachviolett gefarbt ist. Als 
blinde-Kupe wird eine-L6sung-von.20.Ge wichtsteilen 5Q 
gewichtsprozentiger Natronlauge und 10 Ge wichtstei- 
len Natriumdithionit in 1000 Gewichtsteilen Wasser 
verwendet 

Geht man von Rohpigmenten aus. die fur Pigment- 
zwecke genugend rein sind, so braucht die Leuko-Form 
nicht isoiiert zu werden. Die bei der Verkupung 
erhaltene waBrige Suspension wird dann in nachfolgend 
angegebener Weise direkt weiterverarbeitet. 

Die Oxidation der Leuko-Verbindung erfolgt in 
waBrigcr Suspension nach der Zugabe eines oder 
mehrererer oberflachenaktiver Mittel mit einem Oxida- 
tionsmittel. Hierbei bildet sich direkt die Pigmentform. 

Als Oxidationsmittel kommen z.B. Luftsauerstoff, 
oxidierend wirkende Salze wie Nitrate. Chlorate, 
oxidierend wirkende verdunnte Sauren, Nitroverbin- 
dungen wie 3-Nitrobenzolsulfonsaure, Wasserstoffper- 
oxid und dessen Addukte in Betracht 

Da mit Wasscrstoffperoxid oder dessen Addukten die 
Oxidation besonders schnell erfolgt und die entstehende 
Pigmentform besonders lasierend ist, sind Wasserstoff- 
peroxid oder dessen Addukte als Oxidationsmittel 
bevorzugt 

Die Oxidationstemperatur liegt zwischen 20 und 
1 00°C vorzugsweise zwischen 40 und 80° C. 

Als erfindungsgemaB zu verwendende oberflachen- 
aktive Mittel kommen kationische, vorzugsweise 
anionische und nichtionische in Betracht 

Die Menge an diesen Mitteln betragt 02 bis 20, 
vorzugsweise 0,5 bis 15 Gewichtsprozent. bezogen auf 
die Leukoverbindung. 

Als anionische oberflachenaktive Mittel sind z. B. zu 
nennen: Cir bis Cie-Paraffinsulfons&ure, Cn- bis 
CiB-Paraffin-disulfonsauren, Sulfobemsteinsaure-di-Cr 
bis C4-aikylester. sulfiertes Olsauredibutylamid, C 8 - bis 
Cie-Alkylbenzolsulfonate, z. B. Dodecylbenzolsulfon- 
saure, Cj- bis C 8 -AikyI-naphthalin-2-sulfosaure. Naph- 
thaIin-2-sulfonsaure-Formaldehyd-Kondensate, Phenol- 

sulfonsaure-Harnstoff-Formaldehyd-Kondensate. 
N-C12- bis Cie-Alkyl-N-methyl-amino-essigsauren, vor- 
zugsweise Alkali- oder Ammonium-Salze von Cie- bis 
Cw-Fettsauren, der Abietinsaure, des Kolophoniums, 
des hydrierten oder dimerisierten Kolophoniums. 
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Nichtionische oberflachenaktive Verbindungen fUr das 
erfindungsgemaBe Verfahren sind z.B. Anlagerungs- 
produkte von Athylenoxid an Fettsauren mit 16 bis 20 
C-Atomen, an deren Amide, an C| 6 - bis CM-Alkanole, an 
C12- bis C 2 o-Monoalkylamine, an C 8 - bis Cao-Alkylpheno- 
le, an Monoglyceride von Fettsauren oder an N-(Hydro- 
xy-C2- bis C4-alkyl)-carbonsaure-amiden von Ci 6 - bis 
C2o-Carbonsauren. Das Molverhaltnis von Athylenoxid 
zu oxalkylierendem Produkt liegt im allgemeinen 
zwischen 1:1 und 30 : 1. Ferner sind geeignet 
Umsetzungsprodukte aus C| 2 - bis Cis-Oxoalkoholen mh 
4 bis 5 Mol Athylenoxid und 6 bis 20 Mol Propylenoxid. 
Insbesondere zu nennen sind das Umsetzungsprodukt 
aus Kolophonium mit 30 bis 40 Mol Athylenoxid. von 
15 Taigfettalkohol mit 20 bis 30 Mol Athylenoxid und von 
Nonylphenol mit 7 bis 15 Mol Athylenoxid. 

Als kationenaktive oberflachenaktive Mittel kommen 
z. B. in Betracht quartare Ammoniumverbindungen, wie 
Salze des Ci- bis CVTrialkylphenylammoniurns, des 
Di-Ci- bis C4-alkyldibenzyl-ammoniums. des Cio- bis 
C2o-AlkyI-tri-C r bis Q-alkylammoniums, quaternierte 
Trialkylammoniumpolyglykolather, N-Cio- bis Qe-Al- 
kylpyridinium-Salze und N-Cio- bis C| 8 -lmidazolinium- 
Salze in Form der Chloride, Sulfate, Methylsulfate, 
Toluol- oder Benzolsulfonate. 

Farbstarke, lasierende und gleichzeitig leicht verteil- 
bare Pigmentformen des Perylen-tetracarbonsaure-bis- 
p-phenetidids und des -bis-p-chloranilids erhait man 
auch, wenn die Oxidation in waBriger Suspension unter 
Einwirkung von Scherkraften in Gegenwart oder 
Abwesenheit von oberflachenaktiven Mitteln erfolgt. 

Die Scherkrafte werden in der waBrigen Suspension 
durch Mahlkorper, vorzugsweise durchGias-, Keramik-, 
Metall- oder Kunststoffkugein oder Sand, die durch 
schnellaufende Ruhrer bewegt werden, erzeugt. Als 
Gerate kommen hierfur z. B. Sandmuhlen, Perlmuhlen. 
in Betracht . 

Die Menge der Mahlkorper hegt im allgemeinen 
zwischen der 20- und 40fachen Gewichtsmenge, 
bezogen auf die Leukoform. 

Die Oxidation kann auch hier durch Einleiten von 
Luft oder durch Zugabe der genannten Oxidationsmittel 
vor und/oder wahrend des Mahlens erfolgen. 

Als gegebenenfalls anzuwendende oberflachenaktive 
Mittel kommen die vorstehend genannten in Betracht 
Die Menge an diesen Mitteln liegt auch hier zwischen 
0,2 und 20, vorzugsweise zwischen 0,5 und 15 
Gewichtsprozent, bezogen auf die Leukoform. 

Die mit den erfindungsgemaBen Pigmentformen 
hergestellten Volltonausfarbungen in Einbrennlacken 
zeigen eine sehr hohe Lasur. Im WeiBverschnitt zeigen 
die erfindunggemaBen Pigmentformen hohe Farbstar- 
ke. Die erhaltenen Farbungen weisen eine hohe 
Reinheit bei deutlich gelberer Nuance im Vergleich zu 
WeiBverschnitten mit Pigmenten des Standes der 
Technik auf. 

Bezuglich der Verwendung der Bisimide sei auf die 
DE-AS 11 97 185 und die DE-OS 25 45 701. 20 13 672 
und 21 21 999 hingewiesen. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird durch die 
folgenden Ausfuhrungsbeispiele weiter erlautert Die im 
folgenden genannten Teile und Prozentangaben bezie- 
hen sich auf das Gewicht Die spezifische Oberflache 
wurde nach BET durch Sdcks toff adsorption bestimmt 

Beispiel 1 

50 Teile rohes Perylentetracarbonsaure-bis-p-phene- 
(hergestellt nach dem Beispiel der DE-PS 
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1113 773) werden als feuchter PreBkuchen in 1500 Teile 
Wasser eingetragen und homogen gerflhrt. Bei 30° C 
werden 40 Teile Natronlauge (SOprozentig) und 20 Teile 
Natirumdithionit zugegeben und die Mischung drei 
Stunden bei 30°C gerflhrt Die Farbe der Mischung 5 
andert sich nach blauviolett. Das Kupensalz beginnt 
schon nach 20 Minuten auszufallen. Nach 23 Stunden 
werden 6 Teile Kolophonium-Seife in Form des 
Natriumsalzes zur Suspension gegeben und 30 Minuten 
gerOhrt Dann wird auf 60°C erwarmt. Im Veriauf von 3 to 
Stunden werden 80 Teile Wasserstoffperoxid (30pro- 
zentig) zugegeben und eine Stunde bei 60° C nachge- 
rflhrt Die Suspension wird filtriert, das rote Pigment mit 
heiBem Wasser neutral gewaschen und bei 70°C 
getrocknet 15 

Ausbeute: 52 Teile Pigment 

Im Einbrennlack erhalt man mit dem Pigment 
Farbungen, die im Vollton eine hohe Lasur und im 
WeiBverschnilt eine hohe FarbstSrke aufweisen. Die 
spezifische Oberflache wurde zu 59 m 2 /g bestimmt Im 20 
Vergleich zu dem deckenden PerylentetracarbonsSure- 
bis-p-phenetididpigment sind die Einfarbungen des 
erfindungsgemaB erhaltenen Pigments im WeiBver- 
schnitt deutlich gelber und reiner. 

Beispiel 2 ' 25 

50 Teile rohes Perylentetracarbonsaure-bis-p-phene- 
tidid (hergestellt analog der GB-PS 8 35 459, Beispiel 2) 
werden als feuchter PreBkuchen in 3000 Teile Wasser 
von 60° C eingetragen und gut verrflhrt Dann werden jo 
bei 60°C 40 Teile Natronlauge (50prozentig) und 20 
Teile Natirumdithionit zugegeben und drei Stunden 
unter Rflhren verkflpt Nach zweieinhalb Stunden 
werden 5 Teile Kolophonium-Seife in Form des 
Natriumsalzes zur Suspension gegeben und 30 Minuten J5 
gerQhrt Danach werden bei 60° C 80 Teile Wasserstoff- 
peroxid (30prozentig) in 3 Stunden zugegeben und die 
Suspension noch 1 Stunde nachgerflhrt Die Suspension 
wird filtriert, das Pigment mit heiBem Wasser neutral 
gewaschen und bei 70°C getrocknet 40 

Ausbeute: 51 Teile Pigment 

Das Pigment hat die gleichen Eigenschaften, wie das 
nach dem Beispiel 1 erhaltene. 

Beispiel 3 45 

50 Teile rohes Perylentetracarbonsaure-bis-p-phene- 
tidid (hergestellt analog dem Beispiel der CH-PS 
4 51 943), werden in Form des wafirigen PreBkuchens in 
3000 Teilen Wasser von 60° C eingetragen und gut 
verrflhrt Bei 60° C werden 40 Teile Natronlauge 50 
(50gewichtsprozentig) und 20 Teile Natriumdithionit 
zugegeben und die Mischung 2 Stunden gerflhrt Dann 
werden 4 Teile Diisobutyl-naphthalin-l-sulfosaure in 
Form des Natriumsalzes zur Suspension gegeben und 1 
Stunde wehergeruhrt Danach werden bei 60°C 70 Teile 55 
Wasserstoffperoxid (30prozentig) in 3 Stunden zugege- 
ben und eine Stunde nachgeruht 

Die Suspension wird filtriert, das Pigment mit heiBem 
Wasser neutral gewaschen und bei 70° C getrocknet 
Ausbeute: 51 Teile Pigment, das die gleichen Eigen- eo 
schaften wie das nach Beispiel 1 erhaltene aufweist Die 
spezifische Oberflache wurde zu 54 m 2 /g bestimmt 

Beispiel 4 

50 Teile rohes PerylentetracarbonsSure-bis-pheneti- 65 
did (hergestellt analog der US-PS 33 40 264, Beispiel 3) 
werden als wasserfeuchter PreBkuchen in 3000 Teile 
Wasser von 60°C eingetragen und gut verrflhrt Bei 
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60° C wird durch Zugeben von 40 Teilen Natronlauge 
(50prozentig) und 20 Teilen Natriumdithionit verkupt 
(Dauer: 3 Stunden). 

Das ausgefallene Kupensalz wird bei 20° C abgesaugt 
und mit 1 000 Teilen blinder Kflpe (LOsung von 20 Teilen 
Natronlauge SOprozentig und 10 Teilen Natriumdithio- 
nit in 1000 Teilen Wasser) bis zum durchsichtig, 
rotvioletten Ablauf gewaschen. 

Das Filtergut wird in 3000 Teilen Wasser von 60° C 
angeteigt und mit 3 Teilen eines Anlagerungsproduktes 
von 23 Mol Athylenoxid an 1 Mol Talgfettalkohol gut 
verrflhrt In 2 Stunden werden bei 60 bis 70°C 70 Teile 
Wasserstoffperoxid (30prozentig) zugegeben und die 
Suspension eine Stunde nachgerflhrt Nach dem 
Filtrieren, Neutralwaschen und Trocknen bei 70°C 
erhalt man 48 Teile eines Rohpigments, das die gleichen 
Eigenschaften wie das nach dem Beispiel 1 erhaltene 
Produkt aufweist 

Beispiel 5 

50 Teile rohes Perylentetracarbonsaure-bis-p-chlor- 
anilid (hergestellt nach der US-PS 33 40 264, Beispiel 1) 
werden als wasserfeuchter PreBkuchen in 3000 Teilen 
Wasser von 60° C eingetragen und homogen gerflhrt 
Bei 60°C wird durch Zugabe von 40 Teilen Natronlauge 
(50%) und 20 Teilen Natriumdithionit verkfipt Dauer: 
2£ Stunden. Dann werden 3 Teile Kolophonium-Seife in 
Form des Natriumsalzes zur Suspension gegeben und 
die Suspension 30 Minuten gerflhrt AnschlieBend 
werden bei 60° C in 3 Stunden 100 Teile Wasserstoffper- 
oxid (30prozentig) zugegeben und die Suspension eine 
Stunde nachgerflhrt Die Suspension wird filtriert, das 
Filtergut in 1000 Teilen Wasser angeruhrt und mit 
15prozentiger Salzsaure auf pH 3 gestellt Das Pigment 
wird abgesaugt mit Wasser neutral gewaschen und bei" 
70° C unter vermindertem Druck getrocknet 
Ausbeute : 50 Teile Pigment 

Das erhaltene Pigment gibt im Einbrennlack Vollton- 
farbungen, die eine hohe Lasur aufweisen. Im WeiBver- 
schnitt zeichnet sich das Pigment durch hohe Farbst&rke 
aus. Die spezifische Oberflache wurde zu 63m 2 /g 
bestimmt lm Vergleich zu den streuenden Pigmenten 
des gleichen chemischen Individuums gibt das erhaltene 
Pigment im Einbrennlack im WeiBverschnitt Farbungen 
mit gelberer Nuance. 

Beispiel 6 

50 Teile rohes Perylentetracarbonsaure-bis-p-chlor- 
anilid (hergestellt nach US-PS 33 40 264, Beispiel 1) 
werden als wasserfeuchter PreBkuchen in 1500 Teile 
Wasser von 60° C eingetragen und gut verrflhrt Bei 
60° C wird durch Zugabe von 40 Teilen Natronlauge 
(50prozentig) und 20 Teilen Natriumdithionit 2JS 
Stunden unter Rflhren verkupt Dann werden 5 Teile 
Olsaurediathanolamid zur Suspension des Kupensakes 
gegeben und 30 Minuten weitergerfihrt AnschlieBend 
wird bei 60°C durch Zugeben von 70 Teilen 
Wasserstoffperoxid (30prozentig) in 3 Stunden oxidiert 
Die Suspension wird eine Stunde nachgerflhrt, dann 
abgesaugt Das Filtergut wird in 1000 Teilen Wasser 
angeschlammt, die Suspension mit ISprozentiger 
Salzsaure auf pH 3 gestellt und abgesaugt Das Filtergut 
wird neutral gewaschen und bei 70° C unter verminder- 
tem Druck getrocknet 

Ausbeute: 52 Teile Pigment das die gleichen 
Eigenschaften wie das nach Beispiel 5 erhaltene 
aufweist 
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Beispiel 7 



50 Teile rohes Perylentetracarbonsaure-bis-p-chlor- 
aniiid (hergestelllt nach dem Beispiel der DE-PS 
11 13 773) werden als wasserfeuchter PreBkuchen in 
3000 Teile Wasser von 40°C eingetragen und gut 
verruhrt. Dann werden 80 Teile Natronlauge (50prozen- 
tig) und 40 Teile Natriumdithionit zugegeben und 3 
Stunden bei 40° C unter Ruhren verkupt Danach wird 
auf 20° C abgekuhlt, das ausgefallene Kupensalz 
abfiltriert und mit 200Teilen blinder Kupe gewaschen. 

Der PreBkuchen der Leukoform wird durch Zugabe 
von Wasser zu einer Suspension mit einem Trockenge- 
halt von 10% eingestellt Dann wird eine alkalische 
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Losung, die 6 Teile Kolophonium-Seife in Form des 
Natrium-Salzes enthalt, und 900 Teile Glasperlen 
(Durchmesser 0,8 bis 1 mm) zugegeben. Die Mischung 
wird mittels eines hochtourigen Ruhrers 3 Stunden lang 
bei Raumtemperatur unter Luftzutritt geriihrt An- 
schlieBend werden die Perlen abgesiebt Zur Entfernung 
von anhaftendem Farbstoff werden die Perlen mit 500 
Teilen Wasser gewaschen. Die waBrige Suspension des 
Pigments wird mit lOprozentiger Schwelfelsaure auf pH 
3 gestellt und filtriert Das Filtergut wird neutral 
gewaschen und getrocknet 

Ausbeute: 48 Teile Pigment, das die gleichen 
Eigenschaften wie das nach dem Beispiel 5 erhaltene 
aufweist 



CID: <DE 2803362B1_I_> 



809 543/465 



